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Bindemittel enthelt, wobei der Teilchendurchmesser der 
Aerogel-Partikel kleiner als 0,5 mm ist und die Aerogel-Parti- 
Icel vorzugsweise hydrophobe Oberflachengruppen aufwei- 
sen, ein Verfahren zu ihrer Herstellung sowie ihre Verwen- 
dung. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft eine Zusammensetzung, die 30 
bis 95 VoL-% Aerogel-Partikel und mindestens ein waB- 
riges Bindemittel enthait, ein Verfahren zu ihrer Her- 
stellung sowie ihre Verwendung. 

Aerogele, insbesondere solche mit Porositaten ttber 
60% und Dichten unter 0,6 g/cm 3 , weisen aufgrund ihrer 
sehr geringen Dichte und hohen Porosit&t eine au&erst 
geringe thermische Leitfahigkeit auf und finden deshalb 
Anwendung als Warmeisolationsmaterialien, wie in der 
EP-A-0 171 722 beschrieben. 

Die hohe Porosit&t fuhrt aber auch zu geringer me- 
chanischer Stabilitat sowohl des Gels, aus dem das Ae- 
rogel getrocknet wird, als auch des getrockneten Aero- 
gels seibst 

Es ist ebenfalls bekannt, daB Aerogele auBerordent- 
lich geringe Dielektrizitatskonstanten mit Werten zwi- 
schen 1 und 2 aufweisen, je nach Dichte des Aerogels. 
Aerogele sind daher auch fur elektronische Anwendun- 
gen, etwa fur Hochfrequenzanwendungen pradestiniert 
(S. C W. Hrubesh et aL, J. Mater. Res. Vol. 8, No. 7, 
1736-1741). 

Neben den oben beschriebenen mechanischen Nach- 
teilen der Aerogele ist es fur elektronische Anwendun* 
gen sehr nachteilig, wenn der dielektrtsche Verlustfak- 
tor grofi ist Es ist bekannt, daB durch hydrophile und 
polare Oberflacbengruppen bzw. adsorbierte MolekUIe 
der Verlustfaktor auf der inneren Oberflache erhdht 
wird 

Aerogele werden durch Trocknung eines geeigneten 
Gels hergestellt Dabei wird ein getrocknetes Gel als 
Aerogel bezeichnet, wenn die Flussigkeit des Gels bei 
Temperaturen oberhalb der kritischen Temperatur und 
ausgehend von Drucken oberhalb des kritischen Drucks 
entfernt wird. Wird die Flussigkeit des Gels dagegen 
unter Bildung einer Flfissig-Dampf-Grenzphase ent- 
fernt, bezeichnet man das entstehende Gel vielfach auch 
als Xerogei. Sofern nicht besonders angegeben, schlieBt 
die Verwendung des BegrifTs "Aerogel" in der vorliegen- 
den Anmeldung auch Xerogele sowie Mischungen der- 
selben ein. 

Der FormgebungsprozeB des Aerogels wird wahrend 
des Sol-Gel-Obergangs abgeschlossen. Nach Ausbil- 
dung der festen Gelstruktur kann die auBere Form nur 
noch durch Zerkleinerung, beispielsweise Mahlen, ver- 
andert werden. 

Fur viele Anwendungen ist es jedoch notwendig, die 
Aerogele in bestimmten Formen einzusetzen. Hierzu ist 
es notwendig, im AnschluB an die Aerogel-Herstellung, 
also nach der Trocknung, einen Formgebungsschritt 
durchzufflhren, ohne daB eine wesentliche Anderung 
der inneren Struktur des Aerogels im Hinblick auf die 
Anwendung stattfindet 

So wird in der EP-A-0 377 301 eine stabile, pumpbare, 
waBrige Suspension offenbart, deren Gehalt an amor- 
pher Kieselerde jedoch auf 5 bis 15 Gew.-% begrenzt 
ist Aufgrund des niedrigen Kieselerdegehaltes ist zwar 
die Ausbildung einer stabilen, pumpfahigen, waBrigen 
Suspension mdglich, eine Anwendung als Warmeisola- 
tionsmaterial ist jedoch aufgrund des niedrigen Gehal- 
tes an Kieselerde ausgeschlossen. 

In der EP-A-0 340 707 wird ein Dammstoff der Dichte 
0,1 bis 0,4 g/cm 3 offenbart, der aus mindestens 50 Vol-% 
Silica- Aerogel- Partikeln mit einem Durchmesser zwi- 
schen 0,5 und 5 mm besteht, die mitt els mindestens ei- 
nem organischen und/oder anorganischen Bindemittel 
miteinander verbunden sind Die relativ grobe KOrnung 
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bewirkt, daB die hergestellten Dammstoffe kein einheit- 
liches Erscheinungsbild haben, was fur viele Anwendun- 
gen nachteilig ist 
Insbesondere fur elektronische Anwendungen wer- 
5 den besonders dunne Schichten (*< 0,5 mm) bendtigt, 
die mittels den oben beschriebenen Aerogel- Partikeln 
nicht hergestellt werden kttnnen. 

Weiterhin ist es aufgrund der groben Kdrnung des 
Aerogels nicht mdglich, folienartige Warmeisolations- 
io kdrper mit einer Dicke unter 0,5 mm herzustelien. Aber 
auch dickere Folienschichten leiden unter den im Ver- 
haltnis zur Foliendicke, relativ groBen Aerogel-Parti- 
keln, da vor allem in den Randbereichen ein erh6hter 
Bindemittel-Anteil benotigt wird, der sich negativ auf 
is die thermische Leitfahigkeit und elektronischen Eigen- 
schaften der getrockneten Folie oder des getrockneten 
Formkorpers auswirkt 

In der EP-A-0 340 707 wird ferner ein Verfahren be- 
schrieben, wonach die Aerogel-Partikel mit einem Bin- 
20 demittel beschichtet und/oder vermischt werden, und 
die erhaltene Masse anschlieBend in einer Form ausge- 
hartet wird Aufgrund des grofien Dichteunterschiedes 
zwischen dem Aerogel und dem anorganischen und/ 
oder organischen Bindemittel und der GrdBe der Aero- 
23 gel-Par tikel neigt die vermischte Masse zur Entmi- 
schung, d h. sie ist ilber einen fur die Anwendung und 
Lagerung notwendigen, langeren Zeitraum instabiL In- 
folgedessen kann die Formgebung nur durch relativ 
schnelles Ausharten der vermischten Masse in einer urn- 
30 schlieBenden Form vonstatten gehen oder durch Ver- 
ringerung des Dichteunterschiedes zwischen den Aero- 
gel-Partikeln und dem Bindemittel erfolgen, beispiels- 
weise indem das Bindemittel zusatzlich verschaumt 
wird 

35 Da das Bindemittel einen entscheidenden EinfluB auf 
die spatere thermische Leitfahigkeit des getrockneten 
Formk6rpers hat, kommt dem Verschaumen des Binde- 
mittels noch eine weitere Bedeutung zu. LaBt man nam- 
lich das Bindemittel ohne Verschaumen zu einem massi- 
40 ven Feststoff ausharten, so resultiert daraus eine typisch 
hohe thermische Leitfahigkeit Durch die Verschau- 
mung laBt sich nun, wie in der noch nicht verdffentlich- 
ten, deutschen Patentanmeldung P 44 04 701 beschrie- 
ben, der Anteil des Bindemittels reduzieren, wodurch 
45 sich eine geringere thermische Leitfahigkeit ergibt Das 
Verschaumen ist jedoch ein zusatzlicher und aufwendi- 
ger Verfahrensschritt, der in situ erfolgen muB und die 
Verwendung von Treibmittel einschlieBt Fur elektroni- 
sche Anwendungen ist eine Verschaumtechnik un- 
50 brauchbar. 

Darttber hinaus weisen die gemaB der EP-A-0 340 707 
eingesetzten Partikel keine Langzeit-Stabilitat auf, die 
fur eine Lagerung der waBrigen Zusammensetzung not- 
wendig ware, da die OH-Gruppen der Aerogel-Partikel 
55 lediglich mit Methanol verestert sind Solche Estergrup- 
pen sind aber hydrolyseanfallig, wie in Ft Her, The Che- 
mistry of Silica, Wiley & Sons, 1979, S. 694 f. beschrieben 
ist 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es daher, eine 
60 aerogelhaltige Zusammensetzung bereitzusteilen, die 
eine fur die jeweiligen Anwendungen ausreichend ho- 
mogene Struktur aufweist, die fiber einen langeren Zeit- 
raum stabil und damit gut lagerbar ist, deren Aerogel- 
Partikel hydrolysestabil sind, wodurch es mdglich 1st, 
65 Wasser als Losungsmittel einzusetzen, und aufgrund 
dessen die Zusammensetzung einfach getrocknet wer- 
den kann. 

Eine weitere Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist 
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serfesten Verklebung der Aerogel-Partikel fOhren. Eine 
solche Wasserfestigkeit kann durch bekannte Metho- 
den, wie z. B. Vernetzung erreicht werden. Von Vorteil 
ist es weiterhin, wenn der Trockengehalt des Bindemit- 
tels mdglichst hoch und sein Volumenanteil in der Mi- 
schung mit dem Aerogel mdglichst gering ist 

Um formstabile und harte Formkorper zu erhalten, ist 
eine Dispersion auszuwahlen, bei der die Glasflber- 
gangstemperatur des Polymers oberhalb der Raumtem- 
peratur liegt Umgekehrt ist es zur Herstellung von wei- 
chen Dammstoffen notwendig, eine Dispersion auszu- 
wahlen, bei der die GlasUbergangstemperatur des Poly- 
mers unterhalb der Verwendungstemperatur liegt 

Ffir thermische Anwendungen kann es weiterhin vor- 
teilhaft sein, wenn in der Zusammensetzung Fasern ent- 
halten sind. Als Fasermaterial konnen sowohl anorgani- 
sche Fasern, wie z. B. Glasfasern, Mineralfasern, Silizi- 
umcarbidfasern oder Kohlenstoff asern, als auch organi- 
sche Fasern, wie z.B. Polyesterfasern, Aramidfasern 
oder Nylonfasem, verwendet werden. Die Fasern k6n- 
nen auch beschichtet sein, z. B. Polyesterfasern, die mit 
einem Metal] wie Aluminium metailisiert sind. 

Die Brandklasse des nach der Trocknung erhaltenen 
Kdrpers wird durch die Brandklasse des Aerogels und 
des Bindemittels sowie gegebenenfalls die des Faserma- 
terials bestimmt Um eine mdglichst giinstige Brand- 
klasse (schwer entflammbar oder unbrennbar) des Ver- 
bundstoffs zu erhalten, sollte das Bindemittel aus anor- 
ganischen Bindemitteln und die Fasern aus nichtbrenn- 
barem Material, z. B. Mineral- oder Glasfasern, oder aus 
schwerentflammbaren Fasern, z. B. Melaminharzen, be- 
stehen. 

Um eine Erhdhung der Warmeleitfahigkeit durch die 
zugegebenen Fasern zu vermeiden, sollte 

a) der Volumenanteil der Fasern 0,1 bis 30%, vor- 
zugsweise 1 bis 10% betragen und 

b) die Warmeleitf5higkeit des Fasermaterials vor- 
zugsweise < 1 W/mK,sein. 

Durch geeignete Wahl von Faserdurchmesser und/ 
oder -material kann der Strahlungsbeitrag zur Warme- 
leitfahigkeit reduziert und eine grdBere mechanische 
Festigkeit erzielt werden. 

Dazu soil der Faserdurchmesser bei 

a) nichtmetallisierten Fasern vorzugsweise 0,1 bis 
30 u,m und/oder bei 

b) metallisierten Fasern vorzugsweise 0,1 bis 20 
betragen* 



u,m 



Per Strahlungsbeitrag zur Warmeleitfahigkeit kann 
weiter dadurch reduziert werden, daB geschwirzte Fa- 
sern, wie z. B. mit RuB geschw&rzte Polyester-Fasera 
oder direkt Kohlenstoff asern, verwendet werden. 

Die mechanische Festigkeit des nach der Trocknung 
erhaltenen Kdrpers wird weiter durch Lange und Ver- 
teilung der Fasern in der Zusammensetzung beeinfluBt 

Die erfindungsgemaBen Zusammensetzungen Iassen 
sich herstellen, indem man die Aerogel-Partikel und ge- 
gebenenfalls die Fasern mit dem waBrigen Bindemittel 
mischt 

Das Mischen kann dabei in jeder nur denkbaren Wei- 
se durchgeftthrt werden. So ist es einerseits mdglich, die 
mindestens zwei Komponenten gleichzeitig in die 
Mischvorrichtung einzubringen, andererseits kann aber 
auch eine der Komponenten vorgelegt und die anderen 
dann zugesetzt werden. 



Auch die ftir das Mischen notwendige Mischvorrich- 
tung ist in keinster Weise beschrankt Es kann jede dem 
Fachmann fur diesen Zweck bekannte Mischvorrich- 
tung verwendet werden. 

5 Der Mischvorgang wird solange durchgefflhrt, bis ei- 
ne annahernd gleichmaBige Verteilung der Aerogel- 
Partikel in der Zusammensetzung vorliegt Dabei kann 
der RUhrvorgang sowohl Uber die Zeitdauer, als auch 
beispielsweise iiber die Umdrehungsgeschwindigkeit 

to der RQhrvorrichtunggeregelt werden. 

Die erfindungsgemaBen Zusammensetzungen eignen 
sich nach ihrer Trocknung aufgrund ihrer geringen 
Warmeleitfahigkeit als Warmeisolationsmaterialien, 
aufgrund ihrer hohen inneren Oberflache als Adsorp- 

15 tionsmaterialien oder aufgrund ihrer kleinen Dielektri- 
zitatskonstante und ihres kleinen dielektrischen Verlust- 
faktors f flr elektronische Anwendungen. 

Die Trocknung der erfindungsgemaBen Zusammen- 
setzung wird vorzugsweise in einem Temperaturbereich 

20 von 0 bis 100°C durchgeftthrt Das anzuwendende 
Trocknungsverf ahren kann dabei aus einer Vielzahl von 
dem Fachmann bekannten Verfahren ausgewahlt wer- 
den. 

Die erfindungsgemaBen Zusammensetzungen sind 
25 auBerdem selbst als Bindemittel fur andere Materialien, 
insbesondere Isolationsmaterialien, wie z. R als Granu- 
lat vorliegende Aerogel-Partikel (mit groBem Korn- 
durchmesser) geeignet 
Aufgrund ihrer FlieBfahigkeit kdnnen die erfmdungs- 
30 gemaBen Suspensionen in beliebige Formen gegossen 
oder gepumpt werden, so daB nach der Trocknung ent- 
sprechende Formkorper aus isolierendem Material ent- 
stehen. 

Es ist auch mdglich, die erfindungsgemaBen Zusam- 
35 mensetzungen beispielsweise in Form einer Suspension 
zur Beschichtung auf Oberflachen aufzutragen, wo- 
durch sie aufgrund ihres Haf tvermdgens gut geeignet 
sind. Geeignete Verfahren zum Auftragen sind z.B. 
SprQhen, Spachteln oder Streichen. Nach Trocknung 
40 der aufgetragenen Schichten erhalt man gut haftende, 
warmeisolierende sowie schallabsorbierende Oberfla- 
chenbeschichtungen mit geringer Dielektrizitatskon- 
stante und kleinem dielektrischen Verlustfaktor. 
Daneben kdnnen die erfindungsgemaBen Zusammen- 
45 setzungen als Schallabsorptionsmaterialien direkt oder 
in Form von Resonanzabsorbern verwendet werden, da 
sie eine geringe Schallgeschwindigkeit und, verglichen 
mit monolithischen Aerogelen, eine hdhere Schalldamp- 
fung aufweisen. 
so Die Erfindung wird im folgenden anhand von Ausftih- 
rungsbeispielen naher beschrieben. 

Beispiel 1 

55 In einem 200 ml Becherglas werden 60 ml einer wtB- 
rigen Dispersion aus Styrol/Acrylat-Copolymerisat, 
Feststoffgehalt: 19 Gew.-% (34 ml Mowilith DM 760, 
26 ml Wasser) vorgelegt und 125 ml hydrophobes Aero- 
gel-Granulat mit einer KorngrdBe im Bereich von 50 bis 
60 250 u,m (Schttttdichte 0,08 g/cm 3 ) mit einem Propeller- 
rOhrer bei 1200 U/Min 20 Min. verraischt bis eine flieB- 
fahige Suspension entsteht Die Suspension wird nun 
zwischen 2 der Enddicke des Formkdrpers cntsprechen- 
den Barrieren ausgezogen und 4 h bei 80°Cgetrocknet 
65 Nach dem Trocknen entsteht ein weiBer Formkdrper 
mit einer Dichte von 0,175 g/cm 3 . Die Warmeleitfahig- 
keit betragt 0,035 W/mK. 
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Beispiel 2 

In einem 200 ml Becherglas werdcn 60 ml einer wlB- 
rigen Dispersion aus Styrol/Acrylat-Copolymerisat; 
Feststoffgehalt: 19 Gew.-% (34 ml Mowilith DM 760, 5 
26 ml Wasser) vorgelegt und 125 ml hydrophobes Aero- 
gei-Granulat mit einer KorngrdBe im Bereich von 50 bis 
250 jim (Schiittdichte 0,08 g/cm 3 ) mit einem Propeller- 
rtthrer bei 1200 U/Min 20 Mia vermischt bis eine flieO- 
fahige Suspension entsteht. Die Suspension wird nun 10 
zwischen 2 der Enddicke des Formkorpers entsprechen- 
den Barrieren ausgezogen und 12 h bei Raumtempera- 
turgetrocknet. 

Nach dem Trocknen entsteht ein 1 mm dicker Form- 
kdrper mit einer Dichte von 0,177 g/cm 3 . Die Warme- 15 
leitfahigkeit betragt 0,035 W/mK. 

Beispiel 3 

In einem 200 ml Becherglas werden 60 ml einer wiB- 20 
rigen Dispersion aus Styrol/Acrylester-Copolymerisat; 
Feststoffgehalt: 28Gew.-% (34 ml Mowilith DM 611, 
26 ml Wasser) vorgelegt und 125 ml hydrophobes Aero- 
gel-Granulat mit einer KorngrdBe im Bereich von 50 bis 
250 urn (Schiittdichte 0,08 g/cm 3 ) und 3,5 Gew.-% (be- 75 
zogen auf die Aerogeiraasse) Glasfasern mit einer Lan- 
ge von 4,5 mm mit einem PropellerrQhrer bei 1200 
U/Min 15 Min. vermischt bis eine flieBfahige Suspension 
entsteht Die Suspension wird nun zwischen 2 der End- 
dicke des Formkorpers entsprechenden Barrieren aus- 30 
gezogen und 7 h bei 80° C getrocknet 

Nach dem Trocknen entsteht ein 6 mm dicker Form- 
kflrper mit einer Dichte von 0,17 g/cm 3 . Die Warmeleit- 
fahigkeit betragt 0,046 W/miC 
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Beispiel 4 

In einem 200 ml Becherglas werden 60 ml einer waJ3- 
rigen Dispersion aus Acrylester/Vinylacetat/Ethylen- 
Copolymerisat; Feststoffgehalt: 28 Gew.-% (26 ml Mo- 40 
wilith VDM 1340, 34 ml Wasser) vorgelegt und 125 ml 
hydrophobes Aerogel-Granulat mit einer KorngrdBe im 
Bereich von 50 bis 250 urn (SchUttdichte 0,08 g/cm 3 ) mit 
einem Propellerrflhrer bei 1200 U/Min 20 Min. ver- 
mischt bis eine leicht pastflse Suspension entsteht Die 45 
Suspension wird nun zwischen 2 der Enddicke des 
Formkdrpers entsprechenden Barrieren ausgezogen 
und 6 h bei 80*C getrocknet 

Nach dem Trocknen entsteht ein 5 mm dicker Form- 
kdrper mit einer Dichte von 0,14 g/cm 3 . Die Warmeleit- 50 
ffihigkeit betragt 0,032 W/mJC 

Die Warmeleitfahigkeit der FormkSrper in den Bei- 
spielen 1 bis 4 wurde mit einer Heizdrahtmethode (s. 
z. B. O. Nielsson, G. ROschenpdhler, J. Grofi, J. Fricke, 
High Temperatures-High Pressures, Vol 21, 267-274 55 
(1989))gemessen. 

Patentanspriiche 

1. Zusammensetzung, die 30 bis 95 VoL-% Aerogel- 6 o 
Partikel und mindestens ein waBriges Bindemittel 
enthait dadurch gekennzeichnet, daB der Teil- 
chendurchmesser der Aerogel-Partikel kleiner als 
0,5 mm ist 

2. Zusammensetzung gemaB Anspruch 1, dadurch 65 
gekennzeichnet daB die Aerogel-Partikel hydro- 
phobe Oberflachengruppen aufweisen. 

3. Zusammensetzung gemaB Anspruch 1 oder 2, 
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dadurch gekennzeichnet daB der Anteil der Aero- 
gel-Partikel im Bereich von 50 bis 90 VoL-% liegt 

4. Zusammensetzung gemaB mindestens einem der 
Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet daB 
der Teilchendurchmesser der Aerogel-Partikel 
kleiner als 0,2 mm ist 

5. Zusammensetzung gemaB mindestens einem der 
Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet daB 
das Aerogel ein SiOr Aerogel ist 

6. Zusammensetzung gemaB mindestens einem der 
Anspriiche I bis 5, dadurch gekennzeichnet daB die 
hydrophoben Oberflachengruppen Trialkylsilyl- 
gruppen und/oder Triarylsilylgruppen sind. 

7. Zusammensetzung gemaB mindestens einem der 
Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet daB die 
Aerogel-Partikel Porositaten Uber 60% und Dich- 
ten unter 0,6 g/cm 3 aufweisen. 

8. Zusammensetzung gemaB mindestens einem der 
Ansprtiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet daB 
das waBrige Bindemittel eine Dispersion ist die 
mindestens ein organisches Polymer und/oder an- 
organisches Bindemittel enthait und deren Wasser- 
gehalt weniger als 90% (v/v) betragt 

9. Zusammensetzung gemaB mindestens einem der 
Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet daB die 
Zusammensetzung 0,1 bis 30 VoL-% Fasern enthait. 

10. Zusammensetzung gemaB mindestens einem 
der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet 
daB die Zusammensetzung ein IR-Trttbungsmittel 
enthait 

1 1. Verfahren zur Herstellung einer Zusammenset- 
zung gemaB mindestens einem der Anspriiche 1 bis 
10, dadurch gekennzeichnet daB man die Aerogel- 
Partikel mit dem wafirigen Bindemittel mischt 

12. Verwendung einer Zusammensetzung gemaB 
mindestens einem der Anspriiche 1 bis 10 zur Her- 
stellung eines Dammstoffs, eines Klebstoffs und/ 
oder einer Folie sowie als Hilfsmittel in der Elek- 
trotechnik. 



- Leerseite - 



